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A controller sets the pressure on the suction or pressure side of 
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signal for setting the pump's speed from the position of the change 
between the phases ascertained by the detection system. 
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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 
(m) Hochdruck-Dosierpumpe 

Etna Hochdruck-Dosierpumpe mit einem FOrderzyklus aus 
einer Ansaugphase, in der Flussigkeit in eine Pumpenkammer 
gesaugt wird, einer Kompressionsphase. in der die ange- 
saugte Flussigkeit auf Forderdruck gebracht wird, einer For- 
derphase, in der ein Teil der komprimierten Flussigkeit aus der 
Pumpenkammer ausgestoBen wird und einer Dekompres- 
sionsphase, in der die in der Pumpenkammer verbliebene 
Flussigkeit wieder auf Ansaugdruck gebracht wird, weist eine 
Regeleinrichtung zum Einstellen und Konstanthalten des 
Forderstroms der gefdrderten Flussigkeit auf der Saug- bzw. 
der Druckseite der Pumpe auf. Eine Detektoreinrichtung 
erfaBt den Ubergang zwischen Kompressions- und Fdrder- 
phase und/oder zwischen Dekompressions- und Ansaug- 
phaise. Die Regeleinrichtung leitet aus der Phase der Ober- 
gange innerhalb des Pumpenzyklus ein Regelsignai fur die 
Einstellung der Pumpengeschwindigkeit sib. (31 39 925) 
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PATENTANSPROCHE 



(l^Hochdruckdosierpumpe mTt einem Forderzyklus aus einer Ansaug- 
phase, in der FlLissigkeit in eine Pumpenkammer gesaugt wird, 
einer Kompressionsphase, in der die angesaugte FlLissigkeit auf 
Fbrderdruck gebracht wird, einer Fbrderphase, in der ein Teil 
der komprimierten FlLissigkeit aus der Pumpenkammer ausgestoBen 
wird, und einer Dekompressionsphase, in der die in der Pumpen- 
kammer verbliebene FlLissigkeit wieder auf Ansaugdruck gebracht 
wird, sowie mit einer Regeleinrichtung zum E ins tell en und Kon- 
stanthalten des Fbrderstroms der gefbrderten FlLissigkeit auf 
der Saug- bzw. der Druckseite der Pumpe, dadureh g e k e n n - 
z e i c h n e t , daB 

eine Detektoreinrichtung (17, 29, 31, 33, 35, 37, 39, 41) fur den 
Obergang zwischen Kompressions- und Fbrderphase und/oder zwischen 
Dekompressions- und Ansaugphase vorgesehen ist und dal3 die 
Regeleinrichtung (45) aus der Phasenlage der Obergange innerhalb 
des Forderzyklus ein Regelsignal fur die Einstellung der Pumpen- 
geschwindigkeit ableitet. 



2. Pumpe nach Anspruch 1, dadureh gekennzeichnet, 
daB sie eine kurbelbetriebene Hubkolbenpumpe (11) ist und daB 
die Regeleinrichtung (45) die Zeitdauer T jedes Forderzyklus 
nach der Beziehung 



0,5 V 
T = _ ° 



V 



(1 - cos 9' 2) 



0 



1 

einstellt, wobei ^den Pumpenhubraum, den gewLinsch ten : 
mittlere.n Fbderstroni (DurchfluBmenge) auf der Saugseite der Pumpe 
und f 2 die Phasenlage des Obergangs zwischen Dekompressions- 
und Ansaugphase bedeuten. 
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Pumpe nach Anspruch 1 oder 2, gekennzeichnet 
durch einen Drucksensor (29) fur den Pumpeni nnendruck , zwei . 



der zwei ten Ableitung des. Ausgangssignals des Drucksensors nach 
der Zeit, einen diesen nachgeschal teten Nul 1 -Durchgangsdetektor (37) 
einen Winkel kodierer (17, 41) fur die Erfassung der Winkel- 
stellung der Antriebswelle der Pumpe, sowie einen Phasendetektor 
(39), der aus den Ausgangssignal en des Winkel kodierers und des 
Nulldurchgangs-Detektors die Phasenlage der Obergange innerhalb 
des Fbrderzyklus bestirmt. 

Pumpe nach einem der AnsprLiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB auf ihrer Saugseite eine zwischen zwei 
ZufuhrungsTei tungen umschaltbare Proportioniereinrichtung (25, 
27) vorgesehen ist, wobei die Phasenlage des Umschal tpunktes 
wahrend jedes Fbrderzyklus das Mi schungsverhal tnis zweier zuge- 
fuhrter Fl Lissigkei ten (A, B) bestimmt, und daS der Umschal t- 
punkt durch eine Steuerei nri chtung (47) vorgegeben wird zu 



wobei %B den Volumenantei 1 der einen FlLissigkeit (B) in der 
Mischung (A+B) und Phasenlage des Obergangs zwischen 

Dekompressions- und Ansaugphase bedeuten, 

Pumpe nach einem der AnsprLiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS 

eine Di agnoseschal tung (49) vorgesehen ist, die das gegenseitige 
Verhaltnis der Phasenlagen der Obergange zwischen Kompressions- 
und Fbrderphase sowie zwischen Dekompressions- und Ansaugphase 
wahrend jedes Fbrderzyklus liberwacht und bei dessen Abweichung 
von einem vorgegebenen Sollbereich ein Fehlersignal abgibt. 



diesem nachgeschal tete Di fferenziergl ieder (33, 35) zur Bildung 
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6. Pumpe nach einem der Anspruche 1 bis 5. dadurch g e k e n n - 
2 e i c h n e t , daB 

ihr auf der Druckseite ein Pulsationsdampfer (21) nachgeschaltet 
ist, der ein im Fbrderstrom liegendes druckabhangiges Volumen 
(61) aufweist, welches durch eine Membran (63) von einem mit 
kompressibler FlUssigkeit (67) gefullten Raum getrennt ist. 

7. Pumpe nach Anspruch 6, dadurch g e k e n n z e i c h n e t , daB 
die Temperatur des mit kompressibler FlUssigkeit (67) gefiillten 
Raums regelbar ist, derart, daS der Mittelwert des im Forder- 

strom liegenden Volumens (61) konstant gehalten wird. 

8. Pumpe nach den Anspruchen 4 und 6, dadurch g e k e n n z e i c h - 
net, daB 

die Steuereinrichtung (47) den zeitlichen Ablauf des Fbrderzyklus 
hinsichtlich gunstiger Voraussetzungen flir die Ansteuerung der 
Prpportioniereinrichtung (25, 27) einerseits und die Dampfung 
der Pulsation des Fbrderstromes andererseits optimiert. 
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HOCHDRUCK-DOSIERPUMPE 



Hochdruck-Kolben- und -Kolben-Membran-Dosieroumpen, wie sie u.a in 
der Hochleistungs-FlUssigkeitschromatographie eingesetzt warden,' 
haben die fur viele Aufgaben sehr nachteilige Eigenschaft, da|3 ' 
ihr Forderstrom ^. (gefbrdertes Fl ussigkei tsvol umen pro Zeiteinheit) 
bei gegebener Einstellung von Kolbenhub und -frequenz vom Fbrder- 
druck und von der Art und der Zusammensetzung der gefbrderten 
FlUssigkeit abhangt. Dies wird verursacht durch die Kompressibi 1 i tat ^ 
der gepumpten FlUssigkeit und die Elastizitat der beteiligten 
Konstruktionselemente der Pumpe. Bei sogenannten Kolben- Membran- 
Pumpen, bei denen die Bewegung des Arbeitskolbens durch Hydraulik- 
flussigkeit auf eine flexible Membran und von dieser auf die Fbrder- 
kammer ubertragen wird, kommt dazu die Kompressibilitat der Hydraulik- 
fliissigkeit. Ein vom Fbrderdruck und der, gefbrderten FlUssigkeit 
abhangiger Teil des Druckhubes wird also dazu verbraucht, die in 
die Fbrderkammer angesaugte FlUssigkeit auf Fbrderdruck zu kompri- 
mieren (Kompressionsphase) . Die eigentliche Fbrderphase der Pumpe 
setzt also urn einen Phasenwinkel der Antriebskurbel gegenUber 
dem unteren Totpunkt des Kolbens verspatet ein. Bei diesem Phasenwinkel 
^1 offnet auch das Ausl af3venti 1 der Pumpe. Die Fbrderphase dauert 
dann bis zum oberen Totpunkt (Phasenwinkel IT ) . Ebenso setzt die 
Ansaugphase nicht sofort nach Oberschreiten des oberen Totpunktes, 
sondern verzbgert bei einem Phasenwinkel (>.'rr)ein. Die Verzbglrung 
wird bewirkt durch eine Dekompressionsphase bis zur Entspannung des 
in der Fbrderkammer verbl eibenden Fl ussigkei tsvolumens und der beteilig- 
ten elastischen Konstruktionselemente der Pumpe. 

Die jeweiligen Anteile von Kompressions- und Dekompressionsphase 
an der Kolbenbewegung sind verschieden, vor all em wegen der bei 
deren Beginn jeweils unterschiedl ichen Fl Ussigkeitsmenge in der 
Fbrderkammer. Am unteren Totpunkt, d.h. bei Beginn der Kompressions- 
phase, befinden sich das Kol benhubvolumen und das nach Ende der 
Fbrderphase in der Fbrderkammer verbleibende Restvolumen V in der 
Fbrderkammer. Das auf Fbrderdruck p zu komprimierende Fl ussi gkei ts- 
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volumen betragt also + V^. Dagegen befindet sich am oberen 
Kolbentotpunkt , d.h. bei Beginn der Dekompressionsphase , nur noch 
das Restvolumen in der Fbrderkammer. Das vom Forderdruck auf 
Saugdruck (Unterdruck) zu dekompr imierende Fl Lissigkei tsvol umen be- 
tragt also V^. Der EinfluB von elastischen Konstruktionselementen 
und ggf. Hydraul ikf lussigkei t sollte sich dagegen auf Kompressions- 
und Dekompressionsphase gleich auswirken. Trotzdem ware aus eventuell 
Kenntnis von -f ^ .nicht ohne wei teres auf schlieBen, da deren 

Verhaltnis neben dem Verbal tnis von zu auch von dem Verbal tnis 
zwischen der Kompressibil i tat 9& der gefbrderten FlUssigkeit und 
der Elastizitat der Konstruktionselemente der Pumpe und ggf. auch 
der Kompressibilitat der Hydraul ikf 1 ussigkeit bestimmt wird. ^ ist 
indessen bei der haufig vorkommenden Fbrderung von F1 Ussi gkei tsge- 
mischen von deren Art und deren im allgemeinen variablen Mischungs- 
verhaltnis abhangig und ist auSerdem eine Funktion des Fbrderdruckes , 
also keine als naherungswei se konstant oder bekannt vorauszu- 
setzende GrbBe. Auf diese Tatsache wird weiter unten noch naher 
eingegangen. 

Besonders hohe Anforderungen an die Fbrders tromkonstanz , unab- 
hangig von Forderdruck, Art und Zusammensetzung der gefbrderten 
FlUssigkeit, werden in der Hochleistungs-Fl Lissigkei tschromatographie 
gestellt, da die Genauigkeit der erzielten Analysenergebni sse ganz 
wesentlich hiervon mitbestimmt wird. Zusatzlich besteht 
haufig die Forderung nach einer prazisen Zei tprogrammi erung des 
Mischungsverhal tnisses der aus zwei oder mehr unterschiedl ichen 
Komponenten zusammengesetzten Forderfl Lissigkei t, 

Nach dem Stand der Technik sind verschiedene Dosi erpumpenanordnungen 
bekannt, die trotz hohen Gegendrucks einen definierten konstanten 
und reproduzierbaren Forderstrom erzeugen und zwar unabhangig "von 
Druck, Art und Zusammensetzung der gefbrderten FlUssigkeit. Die- 
bekannten Lbsungswege lassen sich grob in f Unf Gruppen einteilen : 

1. Messung des Eingangs- oder Ausgangsstromes der-Pumpe- mi t einer 
geeigneten ; MeBvorrichtung,- Vergleich des Ausgangssignal s dieser 
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Vorrichtung mit einem vorgegebenen Sollwert und Korrektur 
der Pumpeneinstellung bei auftretenden Abweichungen uber den 
aus MeBvorrichtung, Vergl eicher.Stel Igl ied und Pumpe gebilde- 
ten Regelkreis. Solche Anordnungen sind z,B. beschrieben in der 
US-PS 3 917 531 und in der DE-PS 22 63 768. Der Nachteil dieser 
Anordnung ist neben der teilweise aufwendigen Konstruktion die 
Notwendigkeit einer Eichung, da es sich durchweg urn indirekte 
MeBverfahren handelt. 

2. Konstanthaltung des Fbrderdruckes der Pumpe durch eine DruckregeN 
einrichtung unabhangig von der GroBe der nachgeschal teten Stro- 
mungswiderstande. Eine solche Anordnung ist z.B. beschrieben in 
der Publikation Nr. 03-913807-00, Juni 1978, der Firma Varian 
Associates. Mit einer solchen Pumpenanordnung wird zwar der Ein- 
fluB eines sich andernden Forderdruckes auf den Fbrderstrom 
vbllig vermieden, nicht aber der EinfluB der Kompressibil i.tat 
der gefdrderten FlUssigkeit. so daB bei Analysen, die eine 
progranmierte Anderung der Lbsungsmi ttel zusammensetzung erfordern , 
eine gewisse Fbrderstromanderung wegen sich andernder Kompressibi- 
litat der gefbrderten Flussigkeit verbleibt. 

}. Laufende Messung des Fbrderdruckes der Pumpe stromabwarts vom 
AuslaBventil und Ableitung eines Steuersignal s fur den Antrieb 
der Pumpe aus dem DruckmeBsignal , derart,.daB bei steigendem 
Fbrderdruck die Hubfrequenz zur Kompensation der erhbhten Flussigkeits 
kompression beschleunigt wird und umgekehrt (DE-PS 23 11 016). Dieses 
Verfahren hat den Nachteil, daB fur jede Fbrderf 1 iissigkeit 
eine individuelle Einstellung (Eichung) der Steuereinrichtung 
notwendig ist und daB bei Fbrderung von Fl ussigkeitsgemischen 
sich andernder Zusammensetzung die Kompensation uberhaupt nur 
unvollstandig ist. 

. Bei Doppelkolbenpumpen mit zwei urn IT phasenverschoben arbeitenden 
Fbrderkammern macht sich die jeweilige Kompressionsphase als 
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kurzzeitiger Oruckeinbruch ben,erkbar. der stro™ab.a>ts vo™ Ausla. 
US-PS 4 1.17 nn s "'"^ ''™'='^«in''ruche warden be,' der fn der 
US PS 4 137 Oil beschr,ebe„en Anordnung durch sine scbnelle auf 
den Pu^penantneb wirkende Druckregelung ausgegllchen „e ch'e 
d^rch Starke Beschleunigung des Antr,ebs wSbrend der olp e ,„ns 
Phasen d,e Druckelnbruche glattet und dan,U den zeituZl ZZ T 
der K„press.o„spbasen a. P^penz.Uus und da.U a d eV 
An e„ an der Bnd.ng de. Forderstro™s stark reduziert Durcb zu 
satz ,cbe Spelcber- und Nac.mre.nrlcbtungen „,rd de 's r 
f" d,e Druckregelung be, Snderung der Stro^ungswnderstande au „ 
It? ''^^ ^--r E,nr,chtu„g ,st z„ar die leU 

V erreichbar. Besonders ,n der Flussigkeitschromatographie ,st 
ndessen d,e Konstantbaltung des auf die entspannte Flussigk 
bezogenen Fdrderstro.es v„ wegen dessen direkten Einfluss s a f 
das quantitative, Analyse-Ergebnis wunscbenswert. Zwisch e den 
Forderstrb^en besteht in erster NSherung die Beziehung 

% ' \ (1 -atp) 

nL;t,f ' K„p?essibi,itSt^d°er gefbrderten 

5. Trennung der Aufgaben der Volu^endosierung (Erzeugung eines 

konstanten Forderstro.es u„d der Druckerzeugung. En p ec.en- 

s L t „ . "^^ Hintereinander- 

e ne HoL" "k " "osierpu^pe und 

e>ner Hochdruckpumpe vorgesehen, „obei entweder die Hochdruck- 

p™p.e so konstr^iert ist. daB sie zwangsiiufig Jede von de 

0 erpu^pe^gelieferte Fbrder^enge auf den zur Ober^indung der ^ 

nachgeschaUeten Str«ngswiderstande erforderlichen Druck 

ein"Re.:,e?' '"IT" °™ckerzeugungspu»pe noch 

em Regler geschaltet ist, der durch Nachfuhrung der Drucker- 
zeugungspu^pe fUr den laufenden Ausgleicb der Fbrderstro^b ,anz 
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zwischen beiden Pumpen sorgt. Dieser Losungsvorschi ag erfullt 
die Forderung nach konstantem Forderstrom , ist jedoch auf- 
wendig, da mindestens eine Dosierpumpe und eine. Druckerzeugungs- 
pumpe benbtigt werden, 

Eine Zusatzauf gabe von Dosierpumpen ist in der FT Ussi gkei ts- 
chromatographie die Erzeugung von Mischungsgradienten , d.h. die 
kontrol 1 ierte Anderung der Zusammensetzung einer Lbsungsmi ttel - 
mischung Liber der Zeit, In der Fl Ussigkei tschromatographie wird 
dies als Gradientenelution bezeichnet. Hinsichtlich Reproduzierbar- 
keit und Genauigkei t gel ten fUr den Mi schungsverl auf dieselben 
hohen Anforderungen wie fur den Forderstrom. 

Eine technisch aufwendige und deshalb kostspielige Lbsung dieser 
Zusatzauf gabe besteht nach dem Stand der Technik in der Verwendung 
je einer Dosierpumpe mit Fbrders tromprogrammierung pro Mischungs- 
komponente. Deutlich kostengunstiger ist der zei tprogrammierte 
Wechsel der an der Saugseite einer Pumpe angel ieferten Mischungs- 
komponenten wahrend der Saugphase der Pumpe durch Proportionier- 
ventile in der Saugleitung. Hierbei ist es naturlich erforderl i ch , 
die Dekompressionsphase der Pumpe in geeigneter Weise im Steuer- 
programm der Ventile zu berucksi chtigen , Bei der unter 2. beschrie- 
benen Pumpenanordnung ist das Pumpenei nl aBventi 1 derart mit dem 
Pumpenantrieb synchronisi ert , da(3 es gegenuber dem unteren Kolben- 
totpunkt um einen konstanten Phasenwinkel *P verzbgert bffnet. Der 
jeweilige Beginn des Ventilsteuerzyklus ist mit dem Offnungszei t- 
punkt des Saugventils synchronisiert (siehe DE-OS 26 49 593). 
Wegen der Unveranderbarkei t der Of f nungsverzbgerung kann diese 
Synchronisationsmethode nur fUr eine bestifmte Kompressi bi 1 i tat '96 
der gefbrderten Fl ussigkei t ganz korrekt sein. 

Fur die unter 4. beschriebene Pumpenanordnung ist in der US-PS 
4 128 476 eine Methode angegeben , bei der die zeitliche Lage 
der Minima der EinbrUche des stromabwarts vom AuslaBventil der 
Pumpe gemessenen Druckes relativ vom oberen Kol bentotpunkt als 
Indikator flir die Dauer der Kompressionsphase benutzt wird. Weiter- 
hin wird dieser MeBwert mit einem konstanten Faktor mul tipl iziert, 
der das Verbal tnis zwischen Kompressi ons- und Dekompressionsphase 
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berucksichtigen soli. Es wird also von der gemessenen Dauer der 
KompressionsphasG auf die fur die Synchronisation der Proportionier- 
ventile benotigte Dauer der Dekompressionsphase rUckgeschlossen . 
Dieser RuckschluB kann aber, wie eingangs ausgefuhrt wurde, nur 
fiir eine mittlere Kompressibilitat der gefbrderten FlUssigkeit 
korrekt sein. Weicht die tatsachliche Kompressibilitat von diesem 
mittleren Wert ab, so kann es je nach Pumpenkonstruktion zu mehr 
Oder weniger groBen Fehlern bei der Synchronisation der Propor- 
tionierventi 1 e komnen. 

Der Erfindung gemaB Anspruch 1 liegt die Aufgabe zugrunde, eine 
Hochdruck-Dosierpumpe zu schaffen, die einstufig ist, eine Kon- 
stanthaltung des Fbrderstromes unabhangig vom Gegendruck und 
von der Art der gefbrderten FlUssigkeit ermbglicht und weiterhin 
fur eine von diesen EinfluBgrbBen unabhangige exakte Gradienten- 
elution geeignet ist. 

Vorteilhafte Ausf Uhrungsformen bzw. Wei terbildungen der Erfindung 
sind in den Unteranspruchen gekennzeichnet . 

Erf indungsgemaB werden demnach die Anteile von Dekompressions- 
und Kompressionsphase am Arbei tszyklus (eine voile Kurbelwel len- 
umdrehuhg) gemessen, und aus diesen Messungen werden Steuersignal e 
zur Einstellung und Konstanthal tung des Fbrderstromes der Pumpe 
unabhangig vom Fbrderdruck und von der gefbrderten FlUssigkeit 
abgeleitet. Dabei wird unter Heranziehung des MeBwertes fur den 
Anteil der Dekompressionsphase (Phasenwinkel Fbrderstrom 
der entspannten FlUssigkeit konstant gehalten. Wahlweise kann 
auch unter Heranzi.ehung des MeBwertes fUr den Anteil der Kom- 
pressionsphase (Phasenwinkel der Fbrderstrom Vp der auf . 

Fbrderdruck ■ komprimier ten FlUssigkeit konstant gehal ten werden. 

Aus dem die Dekompressionsphase charakterisierenden MeBwert ^2 
laBt sich eine Synchronisiersignal zur exakten ,druck- und 
kompressibil i tatskompensierten Steuerung von Proportionierven- 
tilen in der Pumpensaugleitung fUr die Gradientenelution ableiten. 
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Der zeitliche Ablauf des Pumpenzyklus hinsichtlich gUnstiger Voraus- 
setzungen fur die Ansteuerung der Proportionierventile einerseits 

und die Dampfung der Pulsation des Forderstromes andererseits la3t 

sich dabei optimieren. 

Das Verbal tnis zwischen Kompresssionsphase f ^ und Dekompressions- 
phase -IT laBt sich zur laufenden Oberwachung der korrekten 
Funktion der Pumpe, insbesondere zur Erkennung von Uhdichtigkei ten 
der Aus- und Einl aSventi 1 e und des Auftretens von Luftblasen 
wahrend der Saugphase in der Fbrderkammer heranziehen. 1st der 
Pumpe eine Pulsationsdampfungseinrichtung nachgeschal tet, so laBt 
sich deren mittleres Volumen unabhangig vom Fbrderdruck zur Sicher- 
stellung konstanter Verzogerung zwischen Programmstand der Mischungs- 
einrichtung und am Ausgang der Dampfungseinrichtung angel iefertem 
Mischungsverhaltnis bei gegebenen Fdrderstrom konstant halten. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand eines Ausfuhrungsbeispiels 
in Verbindung mit der zugehorigen Zeichnung erlautert. In der 
Zeichnung zeigen: 

Fig. 1 schematisch eine Kolbenpumpe zur Erlauterung der der Erfindung 
zugrundeliegenden Problematik; 

Fig. 2 den Verlauf verschiedener BetriebsgrbBen der Pumpe gemaB Fig. 1 
in Abhangigkeit vom Phasenwinkel ; 

Fig. 3 das Blockschaltbild einer erfindungsgemaSen Pumpenanordnung 
mit zugehbriger Regel schal tung und 

Fig. 4 den in Fig, 3 enthaltenen Pul sationsdampfer im Detail. 

In. Fig. 1 bedeuten ^= ^t die Winkellage (Phasenwinkel) der An- 
tnebskurbel, C3 die Winkelgeschwindigkeit der Antriebskurbel V 
die Volumenverdrangung des Kolbens, den Hubraum des Kolbens' 

das Totvolumen der Pumpe, V^ Die Durchf luBmenge (Fbrderstrom) 
der drucklosen Flussigkeit und V den Fbrderstrom der auf Fbrder- 
druck p komprimierten Flussigkeit. Die in Fig. 1 dargestellte 
Pumpe stent das bekannte Grundschema einer Kolbenpumpe mit Pumpen- 
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sich ggf. auf drei oder mehr Komponenten sinngemaB erweitern 
1 aBt . 

Der Aufbau einer erf indungsgemaf3en Regeleinrichtung fur den 
Fbrderstrom und der Steuereinrichtung fur das Mischungsver- 
haltnis (im vorliegenden Bei spiel aus zwei Komponenten), der 
durch eine Kolben- oder Kolben-Membran-Dosierpumpe gefbrderten 
Flussigkeit ist in Fig. 3 dargestellt. 

Mit 11 ist eine Kolben-Membranpumpe bezeichnet, die von einem. 
Schrittmotor 13 uber eine Kurbelwelle 15 angetrieben wird. 
Die Winkelstellung der Kurbelwelle 15 wird durch einen Winkel- 
kodierer 17 erfaBt. Der Schrittmotor 13 wird von einer Treiber- 
schaltung 19 angesteuert. 

Der Pumpe 11 ist auf der Hochdrucksei te ein Pulsationsdampfer 21 
mit einem Tempera turregler 23 nachgeschal tet, auf die weiter unten 
noch naher eingegangen wird. Auf der Saugseite der Pumpe 11 be- 
finden sich Proportionierventi 1 e 25 und 27 fur zwei Mischungskompo- 
nenten A und B. Der Innendruck in der Pumpe 11 wird mittels eines 
Druckflihlers 29 gemessen. 

Der Druckfuhler 29 ist mit einem Drucksignal geber 31 verbunden, 
der seinerseits uber Differenziergl ieder 33 und 35 und einem 
Nulldurchgangsdetektor 37 mit einem Phasenlibergangsgeber 39 verbun- 
den ist. Der Winkelkodierer 17 ist mit einem Winkelsignalgeber 41 
verbunden, der wiederum mit einem Totpunktgeber 43 verbunden ist. 
Auswerte- und Regel schal tungen 45, 47, 49 und 51 empfangen ausge- 
wahlte Signal e von den vorgenannten Signal gebern 31, 37, 39, 41 - 
und 43 .und geben Anzeige- bzw., Regel signal e ab. «Die dynamische 
Messung des \Innendruckverlaufes p. ( t). in der^ .kann im' ' - ^ 

Falle einer Kolben-Membranpumpe im Bereich der Hydr^^ 
keit Oder direkt in der Forderkammer mittels eines to tvolumen- 
armen Druckaufnehmers mit bundig verschweiBter Obertragungsmembran 
und ausreichend hoher Eigenf requenz (z.B.>^kHz fur eine Pumpen- 
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hubfrequenz von 5 bis 10 Hz) erfolgen. Die Stellung V(t) der 
Kurbelwelle 15 wird mittels des Winkel kodierers 17 gemessen, 
der vorzugsweise optoelektronisch arbeitet und eine Teilkreis- 
auflbsung von besser als 1:500 aufweist. Als f = 0 ist der 
untere Kolbentotpunkt (Beginn der Kompressionsphase) definiert. 
Das Drucksignal pi(t) wird vom Drucksignalgeber 31 verstarkt 
und von den Differenziergl iedern 33 und 35 zweimal differenziert. 
Aus der zweiten Ableitung p. (t) werden mittels des Nulldurchgangs- 
detektors 37, der auch als f lankengetriggerter Detektor ausge- 
bildet sein kann, die Zeitpunkte fur die Phasenwinkel V, und 9 
ermittelt, aus denen der PhasenUbergangsdetektor 39 unter Benutzung 
des Ausgangssignals des Winkelsignalgebers 41 die Phasenwinkel 
und ableitet. 

Die Steuerung des Schri ttmotors 13 der Pumpe 11 erfolgt durch die 
Auswerte- und Regel schaltung 45. Entsprechend dem Regelalgori thmus 
gema3 £lei Chung (1) wird aus der Soil wertvorgabe fiir den Fbrder- 
strom und f ^ zunachst T, die fur eine voile Kurbelwellenum- 
drehung verfugbare Zeit ermittelt. Nachdem Gleichung (1) keine 
weitere Forderung, etwa uber die Art des Bewegungsablaufs zwischen 
0 und 2-rr entha.U, wird dieser im Hinblick auf gUnstige Voraus- 
setzungen fur die Steuerung der Proportionierventi le 25 und 27 
und die Pul sationsdampfung optimiert. Im Einzelnen wird T in 
zwei Teilzeiten, namlich T^^^^ + V^2rr ^"^^^^^i 1 1, wobei 

gilt. Die Schri ttfrequenz f^ des fur den Pumpenantrieb verwendeten 
Schri ttmotors wird aus diesen Zeiten zu 

n n- ~ — — Lind f - = ^ 

S O.TT 2T str,2ir 

ermittelt. wobei N die Schri ttzahl des Schri ttmotors fur eine 
Umdrehung ist. 
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Hinsichtlich der Aufteilunq von T in T und T ^ 
wird wie folgt verfahren: 

Es sei C^^.^ die gewLinschte Minimalkonzentration einer der Kompo- 
nenten A und B in der Mischung und ty^^-^ sei die kleinste mit 
den Proportionierventilen real isierbare Offnungszei t . Daraus er- 
gibt sich fiir ein ordnungsgemaBes Funktionieren der Proportionier- 
ventile die Mindestforderung 

T . _ '^^Vmin 

rmn 

die sich auf den ungLinstigsten Fall bezieht, da(3 der Erof fnungszei t- 
punkt fur das den geringsten Mischungsantei 1 liefernde Venti! in 
den Bereich f«l,57rfant. Andererseits ist es im Interesse einer 
moglichst guten Pul sationsdampfung wunschenswert,den Anteil T 
in den die Fbrderphase fallt, so grpB wie mbglich zu machen. 
Deshalb wird immer wie vorstehend vorgegeben, woraus dann 

fur die Ansteuerung des Schri ttmotors folgt: 

T . -^(1 ■ ^^^^^2) - ^s o.^Y\ (1^) 

0 y rm n o ,ir 

0 

^ tt ^Vmin ■ _ N (lb) 

rmn ' 

Auf diese Weise wird erreicht, da3 der Anteil der Saugphase am 
Gesamt2yklus irrmer gerade so groB ist, um eine hinreichend genaue 
Funktion der Proportioniereinrichtung sicherzustel len , wobei sich 
dann der Anteil der Forderphase auf den jeweils groBtmbgl ichen 
Wert einstellt, mit dem Ergebnis besserer Pulsationdampfung des 
Forderstromes , besonders bei kleinem Fdrderstrom und daraus 
resul tierender groBer Periodendauer T. 

Die Auswerte- und Regelschal tung 47 steuert die Proportionier- 
ventile 25 und 27, im vorliegenden Fall also das Mischungsverhal t- 
nis zwischen den Komponenten A und B bzw. die Vol umenkonzentration 
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in (A+B). Aus dem Signal V^(t) wi rd zunachst der Zeitpunkt 
t^des Kurbelwellendurchgangs durch den oberen Kol bentotpunkt 
ermittelt, und zu diesem Zeitpunkt wird das Proportionierventil 
25 gebffnet, wahrend das Proportionierventil 27 geschlossen wird. 
Entsprechend dem Steueralgori thmus gemaS (2) werden aus ^ 
der Sol Iwertvorgabe fur die Volumenkonzentration %B der Wert V^^* 
sowie durch dessen Korrelation mit f (t) der Venti 1 schal tzei tpunkt 
t^ ermittelt, und zu diesem Zeitpunkt wird das Proportionierventil 
27 gebffnet, wahrend das Proportionierventil 25 geschlossen wird. 

Die Auswerteschal tung 49 dient zur Erkennung von^tbrungen in den 
Pumpenventi Ten usw. Hier wird das Verhaltnis — ^ gebildet, 
das sich in einem bestimmten, fur die Pumpenkonstrukti on charakter- 
istischen Bereich bewegen muB. Wird dieser Bereich deutlich Liber- 
schritten, d.h. die Fbrderphase deutlich kleiner und/oder die 
Saugphase deutlich groBer als zu erwarten ware, so weist dies 
entweder auf angesaugte Luftblasen oder auf ein nicht dicht 
schlieBendes EinlaBventil hin. Wird der Bereich deutlich unter- 
schritten, so weist dies auf nicht dicht schlieBendes AuslaBventil 
hin. Die Auswerteschal tung 49 gibt dann ein entsprechendes Fehler- 
signal an eine Fehl eranzeige ab. 

Die Auswerte- und Kegel schal tung 51 errechnet aus dem wahrend 
jeweils einer Anzahl von Fbrderzyklen (z.B. n = 5) auftretenden 
mittleren Fbrderdruck p eine zur Druckkompensations des Volumens 
im Pul sati-onsdampfer 21 erf orderl i che Tempera tur. Dies hat 
folgenden Hintergrund: 

Fur die Glattung (Pulsationsdampfung) des Fbrders tromes von Kolben- 
dosierpumpen sind Einrichtungen im Gebrauch, die. ein vom Fbrder- 
strom durchf lossenes Volumen aufweisen, das sich proportional zum 
Fbrderdruck vergrbBert bzw. verkleinert (4V = CAp), also die 
Funktion eines elektrischen Kondensators hydraulisch nachbilden, 
Bei der Anwendung in der Fl Ussigkei tschromatographie mit Programmierung 
eines Mischungsgradi enten auf der Pumpensaugsei te haben diese bekann- 
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ten Einrichtungen den Nachteil , da(3 sich ihr Volumen bei hohem 
Fbrderdruck derart vergrdBert, daB besonders bei kleineren 
Fbrderstrbmen betrachtl i che Zei tverzbgerungen zwischen dem 
Programmstand i^der Mi schungseinrichtung und dem am Ausgang der 
Dampfungseinrichtung tatsachl ich angel ieferten Mischungsverhal tnis 
ergeben. AuBerdem wurde bei sich anderndem Strbmungswiderstand 
auch eine Anderung dieser Verzbgerungszei t folgen, was eine 
Beeintrachtigung der Reproduzierbarkei t von Analysen nach sich 
Ziehen kbnnte. 

Fig. 4 zeigt den in der Anordnung nach Fig. 3 eingesetzten Pul- 
sationsdampfer 21 im Detail. Das von der gefbrderten Flussigkeit 
durchstrbmte Dampfungvol umen 51 wird durch eine elastische Stahl- 
membran 63 von einer in einem druckfesten Behalter 65 und der 
Membran 63 eingeschlossenen elastischen Flussigkeit 67 mit der 
Kompressibil itat < (p) und dem thermischen Ausdehnungskoeff i zienten 
y getrennt. Die Membran 63 wird durch zwei kal ottenfbrmig ausge- 
bildete Anschl agf 1 achen 69 mit Ein- und Ausl aBbohrungen 71 vor 
Oberdehnungen bei Funktionsfehl ern geschiitzt. Bei Druckanstieg 
im Dampfungsvolumen 61 wird die ei ngeschl ossene Flussigkeit 67 
komprimiert, und die Membran 63 wblbt sich in deren Richtung, was 
zur VergrbBerung des Volumens 61 fuhrt. Dieser Effekt ist nur 
in soweit erwUnscht, als die VergrbBerung maximal dem wahrend 
eines Pumpenzyklus von der Pumpe gel ieferten Fl iissi gkei tsvol umen 
entspricht, d.h. der Pulsationsdampfer speichert einen Teil des 
wahrend der Fbrderphase durch die Pumpe gel ieferten Volumens und 
gibt diesen wahrend des ubrigen ( "unprodukti ven") Teils des Pumpen- 
zyklus wieder ab, Im vorliegenden Ausf uhrungsbeispiel wird ab- 
weichend von bekannten Ausfuhrungsformen der Bewegungsspielraum 
der Membran 63 durch die kal ottenfbrmigen Anschlagfl achen .69 auf 
etwa das vi erf ache dieses Wertes begrenzt: EBenfal Is abweichend von 
bekannten Ausfuhrungsformen wird durch eine schnelle Regelung der 
Temperatur 3 der ei ngeschl osseneh Flussigkeit 67 (Regelzeit ma)<;. 
1 bis 2 min) sichergestellt, daB die Membran 63 sich unabhangig. 
vom mi.ttleren Fbrderdruck p etwa um ihre Neutral 1 age bewegt und 
zwar nach fol gender Beziehung: 
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Der in Fig, 4 dargestellte Pul sati onsdampfer weist dazu einen 
Tempera turf Lihler 73 und ein Pel tier-Hei z-/Kijhlelement 75 auf. 
AuBerdem ist. der gesamte Pul sationsdampfer von einem warmeiso- 
lierenden Mantel 77 umschlossen. 

Die Auswerte- und Regel schal tung 51 (Fig. 3) benutzt die Beziehung 
gema3 (3) zunachst zur groben Annaherung an die fur die Druck- 
kompensation des Dampfungsvolumens 61 erforderl i che Temperatur, 
Die Feinabstimmung der Temperatur erfolgt nach der Oberlegung, 
daB jener Wert richtig ist, bei dem die Restpulsation/des zwischen 
und ir gemessenen Druckes ein Minimum erreicht, d.h. die Membran 
besitzt die zur Aufnahme des von der Pumpe je Zyklus gelieferten 
Volumens ausreichende freie Bewegl i chkei t . Die Auswerte- und Regel- 
schaltung 51 ermittelt also folgende Daten: 

tij- 

(n) ^ Vl 

und daraus gemaB Gleichung (3)'^g^Qj^- Weiterhin: 

p-4. - p.; 4. = P- 

daraus wird die Feinregelung von abgeleitet, bis P^-^^ ein 
Minimum durchlauft, ^ ^^^d sinnvoll so gewahlt, da|3 sich im 
eingeschlossenen Fl Lissi gkei tsvol umen 61 ein fur optimale Dampfung 
zu hoher Druck einstellt, wonach durch die Feinregelung dann auf das 
Pulsationsminimum P-j^^^-jp heruntergegangen wird und der sich daraus 
ergebende Temperatursol 1 wert festgehalten wird. Sndert sich dann 
p so wird gemaS Gleichung (3) ein neuer Temperatursoll wert ermittelt 
usw. Das System ist auf diese Weise hinsichtlich der Einstellung 
der fur optimale Dampfung erforderl ichen Temperatur sel bsteichend, 
so daB keine besonders hohen Anforderungen an die absolute Genauig- 
keit der Tempera turmeB- und -regeleinrichtung gestellt werden mussen 
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